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Waschvorrichtung, ein Verfahren zur Aufreinigung eines 
Waschguts sowie die Verwendung der Waschvorrichtung 

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Waschvorrichtung, eine Reihigungsvor- 
richtung, eine Synthesevorrichtung, ein Verfahren zur Aufreinigung von einem 
Waschgut sowie die Verwendung einer Waschvorrichtung oder einer Reinigungs- 
vorri'chtung zur Aufreinigung und schlieBlich die Verwendung des durch die Auf- 
reinigung erhaltenen Zielprodukts. 

An die Reinheit von in der chemischen Industrie hergestellten Produkten werden 
immer hohere Anforderungen gestellt. Dieses gilt insb'esondere fur die sogenann- 
ten Feinchemikalien oder Pharmaerzeugnisse, die in vergleichsweise kleinen 
Mengen hergestellt werden. In jxingerer Zeit ist gleichfalls der Trend zu immer 
hoheren Reinheitsanforderungen auch bei Chemikalien zu beobachten, die in sehr 
groBen Mengen hergestellt werden. Bei diesen Substanzen handelt es sich meist 
um Ausgangsmaterialien, die in der weiteren Synthese von Massenpolymeren 
verwendet werden. In diesem Ztisammenhang sind beispielsweise Acrylsaure, 
Methacrylsaure, Styrol, Acrylamit, Caprolactan, Naphthalin, Acrolein oder Phenol 
zu nennen. Die hohen Reinheitsanforderungen gelten insbesondere dann, wenn die 
aus diesen Ausgangssubstanzen hergestellten Produkte im medizinischen, Le- 
bensmittel- oder Hygienebereich eingesetzt werden. Beispielhaft fur die Anwen- 
dungen im medizinischen und Hygienebereich seien im wesentlichen auf teilweise 
neutralisierten vernetzten Polyacrylsauren basierenden absorbierenden Polymere 
genannt, die sowohl im medizinischen als auch im Hygienebereich in Form von 
Wundauflagen bzw. von Windeln zur Absorption von wassrigen 
Korperfliissigkeiten eingesetzt werden. Im Lebensmittelbereich - werden 
beispielsweise bei der Trinkwasseraufarbeitung Flockungsmittel eingesetzt, die 
auf Acrylsaure oder Acrylamit oder beiden basieren. 
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Ein anderer Grund fur die Reinheitsanforderungen an Ausgangsstoffen fur Poly- 
merisationen ist, dass diese Polymerisationen wesentlich kontrollierter ablaufen, 
wenn die eingesetzten Monomere in hoher Reinheit vorliegen. Auf diese Weise 
konnen die Molekulargewichte und Molekulargewichtsverteilungen, die maBgeb- 
5 lich sind fur die Eigenschaften der aus diesen Monomeren synthetisierten Polyme- 
re, besser gesteuert werden. 

• Ein weiterer Aspekt in dem im industriellen MaBstab .hohe Reinheiten gefordert 
werden, ist das Gebiet der Abwasseraufarbeituhg. Bedingt durch die Tatsache, 

10 dass organische Losemittel zunehmend mehr durch Wasser- oder wassrige Lose- 
mittel bei der Technischen Synthese ersetzt werden, fuhrt dazu, dass Abwasser 
von Syntheseprozessen in immer groBeren Mengen anfallen. Das Gebot des Um- 
weltschutzes fordert jedoch, dass diese Abwasser moglichst vollstandig von den 
Produkten und Nebenprodukten der entsprechenden Synthese, in denen das Was- 

15 ser als Losemittel eingesetzt wurde, befreit werden. 

Auch im Lebensmittelbereich steigen die Anforderungen an die Reinheit der fur 
"den Verzehr bestimmten Produkte immer mehr. Dieses gilt insbesondere bei der 
Konzentratherstellung. Zudem ist hierzu der Bedarf an preiswerten und das Le- 
20 bensmittel schonenden Konzentrationsverfahren hoch. 

Gleichfalls werden aufgrund der technischen Weiterentwicklung von Heizungen, 

• Strahltriebwerken und Verbrennungsmotoren zur Leistungs- und Abgasoptimie- 
rung der Einsatz immer reinerer Kraftstoffe notwendig. 



Bei der Synthese einer chemischen Verbindung oder bei der Gewinnung einer 
Substanz aus natiirlichen Vorkommen fallt diese gewunschte Substanz jedoch 
ublicherweise nicht als Reinprodukt an. Vielmehr entsteht bei der Synthese oder 
bei der Gewinnung einer Substanz aus natiirliche Vorkommen ein Verbindungs- 



25 
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gemisch, dessen Teil die gewunschte Substanz neben Verunreinigungen wie L6- 
semittel, Ausgangsprodukte und Nebenprodukte oder unerwunschte Isomere ent- 
halt Zur Abtrennung der gewiinschten Substanz von den Verunreinigungen wer- 
den im industriellen MaBstab haufig destillative Trennverfahren eingesetzt, die 
5 jedoch mit einem hohen Energieaufwand verbunden sind und im Fall von ther- 
misch sensiblen und meist reaktiven Endprodukten zu einer Ausbeuteverminde- 
rung ffihren, da die gewunschten Produkte auf Grund der vergleichsweise drasti- 
schen thermischen Bedingungen sich weiter umsetzen. 

10 Handelt es sich bei der gewunschten Substanz um eine kristallisierbare Verbin- 
dung, die nach dem Syntheseprozess in einem flussigen Verbindungsgemisch vor- 
liegt, so bietet sich die Schmelzkristallisation als ein moglichst schonendes Ver- 
fahren zur Reinigung der gewunschten Substanzen, d. h. zum Abtrennen der Sub- 
stanz ans dem flussigen Verbindungsgemisch, oftmals als „Feed" bezeichnet^ in 

15 . dem weitere Nebenprodukte gelost oder als Flussigkeit vorliegen, an. Dabei wird 
die gewunschte Verbindung als Feststoff aus der Flussigkeit auskristallisiert, an- 
schlieBend der kristalline Feststoff von der restlichen Flussigkeit, die allgemein 
als Mutterlauge bezeichnet wird, getrennt und wieder aufgeschmolzen. Die 
Schmelze wird dann als gereinigtes Produkt abgefuhrt. 

20 

Aus dem Stand der Technik sind als ubliche Verfahren zur Kristallisation die sta- 
tische und dynamische Schichtkristallisation, bei der die zu isolierende Verbin- 
dung an feststehenden, gekiihlten Flachen abgeschieden wird, oder die Suspensi- 
onskristallisation, die auf dem Wachstum von Kristallen in einer Suspension be- 
25 ruht, bekannt. Die Suspensionskristallisation weist dabei gegenuber der Schicht- 
• kristallisation den Vorteil auf, dass diese in einem kontinuierlichen Prozess 
durchgefuhrt werden kann. AuBerdem ist die Reinheit der Kristalle auf Grund 
ihrer vergleichsweise langsamen Wachstumsgeschwindigkeit in aller Regel sehr 
hoch. Gleichwohl kann trotz der langsamen Wachstumsgeschwindigkeit iiber die 
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Suspensionskristallisation ein hoher Produktdurchsatz kontinuierlich erzielt wer- 
den, da der Kristallisation in Losing erne vergleichsweise groBe Flache -namlich 
im die gesamte Kristalloberflache - far das Kristallwachstum zur Verfugung steht. 



5 tiges Verfahren zur Erzielung hoher Reinheiten bei einem Zielprodukt da. 

Auf Grund des gegenuber der Schichtkristallisation vergleichsweise langsamen 
Wachstums der Kristalle werden die in der Fliissigkeit befindlichen Verunreini- 
gungen weitestgehend aus dem Kxistallgitter verdrangt und in der Mutterlauge 
10 zuriickbleiben. Bereits in einem einstufigen Kristallisationsprozess werden in der 
Regel hochreine Kristalle der gewiinschten.Verbindung erhalten. 

Ein weiterer, fur die Reinheit des Endproduktes wichtiger Schritt ist die Abtren- 
iiung der von der in der Suspension befindlichen Kristalle von den anderen flussi- 

15 gen Bestandteilen der Suspension, die meist Verunreinigungen und die nicht kris- 
. tallisierten Anteile des zu reinigenden Gemisches enthalten. Diese Abtrennung 
erfolgt meist durch einen Fest/Flussig-Trennprozess. Dieser Trexmprozess kann 
ein oder mehrstufig ablaufen, wobei zumindest in der letzten Stufe ublicherweise 
eine sogenannte Waschkolonne als Waschvorrichtung verwendet wird. In einer 

20 derartigen Waschvorrichtung wird eine in einem Kristallisator erzeugte Kristall- 
suspension eingeleitet und die Kristallsuspension unter Ausbildung eines Kristall- 
betts verdichtet. Eine Waschfliissigkeit, vorzugsweise die Schmelze aus den auf- 
geschmolzenen Kristallen selbst, wird im Gegenstrom durch dieses Kristallbett 



Zur Ausbildung dieses kofnpakten Kristallbetts werden unterschiedliche Metho- 
den eingesetzt. So beschreibt US Re. 24,038 eine gravimetrisch arbeitende 
Waschkolonne, der eine Kristallsuspension in einem oberen Bereich der Wasch- 
kolonne eingefuhrt wird und das Kristallbett sich auf Grund eines Sedimentati- 



Folglich stellt die Suspensionskristallisation ein sehr wirksames und kostenguns- 



geleitet. 
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onsprozesses ausbildet Bei derartigen Kolonnen besteht jedoch die Gefahr, dass 
sich im Laufe des Sedimentationsprozesses vertikale Kanale ausbilden, in denen 
.eine Ruckvermischung der Mutterlauge oder der Kristallsuspension mit der 
Waschfliissigkeit auftritt. 



Wie DE OS 1947251 zu entnehmen ist, wurden die gravimetrisch arbeitenden 
Waschkolonnen zumindest auf einen Teil ihrer Hohe mit einem Riihrwerk ausges- 
tattet, dass die Ausbildurig von vertikalen Fliissigkeitskanalen im Kristallbett ver- 
hindert. Derartige Ruhrwerke sind jedoch mit dem Nachteil verbunden, dass auf 
10 Grund der Riihrbewegung eine Verwirbelung des Kristallbetts auftritt, die sich 
nachteilhaft auf die Trennleistung der Waschvorrichtung auswirkt. 

Derartige Ruhrwerke sind bei hydraulischen oder mechanischen Waschkolonnen 
nicht erforderlich. So offenbart EP 0 920 894 Al eine hydraulische Waschkolon- 

15 ne, bei der die Suspension unter Druck in ein druckdichtes Gehause befordert wird 
und sich durch den Forderdruck ein kompaktiertes Kristallbett ausbildet. Der 
Druck wird in EP 0 920 894 Al durch einen semipermeablen Stempel erzeugt, der 
fur die flussige Phase der Kristallsuspension durcWassig ist. In DE OS 28 00 540 
wird ein rotierendes Forderelement, das schneckenartig.ausgebildet ist, als MaB- 

20 iiahme zur Kompaktierung der Rristalle zur Ausbildung des Kristallbetts einge- 
setzt. 

Um die in . dem Kristallbett verdichteten Kristalle wieder zu vereinzeln, urn sie 
dem Bereich zuzufuhren, in dem die Kristalle aufgeschmolzen werden, schlagt 
25 DE 100 39 025 Al eine der Aufbaufront gegeniiberliegend angeordnetes rotieren- 
des Abtragwerkzeug vor, bei dem es sich in der Regel um ein Rotonnesser oder 
einen Schaber handelt. 



5 
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Bei diesen vorbeschriebenen beweglichen Maflnahmen zur Forderung bzw. Ver- 
dichtung der Kristalle zu einem Kristailbett und zur Abtrennung der Kristalle ist 



5 kolonnen anfallen, ist ein erheblicher Waftungsaufwand erforderlich. Die War- 
tung der beweglichen Teile in der Waschkolonne fuhrt regdmaBig dazu, dass der 
• Betrieb der Waschkolorme eingestellt, diese Teile ausgebaut, gereinigt,-ausgebes- 
sert oder ersetzt werden rmissen. Ein weitererNachteil-stellen bewegliche Teile in. 
der Waschkolonne insbesondere bei der Aufreinigung von feaktiven Substanzen 

10 * dar. So tritt beispielsweise : bei der Aufreinigung von Acrylsaure im Bereich der 
Dichtungen der Wellen der beweglichen Teite oftmals eine unerwunschte sponta- 
ne Polymerisation auf, die dazu fuhrt, dass der Betrieb der Waschkolonne einge- 
stellt, die entstandenen Poiymere entfemt und das bewegliche Teil ausgebaut, 
repariert oder ersetzt werden muss. 



Allgemein liegt dieser Erfmdung somit die Aufgabe zu Grunde, die sich aus dem 
Stand der Technik ergebenen Nachteile abzumildern oder zu uberwinden. 

Insbesondere liegt eine erfindungsgemaBe Aufgabe darin, eine Waschvomchtung 
20 zur Verfugung zu stellen, die bei'geeigneter Trennleistung moglichst kostenguns- 
tig und einfach herstellbar ist. 

Ferner liegt eine erfmdungsgemaBe Aufgabe darin, eine Waschkolonne zu schaf- 
fen, die vergleichsweise l'ange Standzeiten hat, die insbesondere nicht dvxch zu 
25 haufige Reparaturarbeiten bedingte Ausfalle unterbrochen werden. 

Zudem besteht eine erfindUngsgemaGe Aufgabe darin, ein Verfahren zur Aufrei- 
nigung eines Waschguts zur Verfugung zu stellen, das neben einer angemessenen 



gemein, dass diese zu Inhomogenitaten in dem Kristailbett fuhren. Neben den 
signifikanten Kosten, die mit dem Einbau dieser beweglichen Teile in die Wasch- 
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Trennleistung einen moglichst kontinuierlichen tmd unterbrechungsfreien Betrieb 
gestattet und damit fur den groBtechnischen Einsatz besonders gut geeignet ist. 

• Die vorstehenden Aufgaben werden zum einen durch den Gegenstand der nach- 
5 folgenden Hauptanspriiche und sich aus den Unteranspruchen ergebenen Unter- * 
kombinationen gelost. 

Weiterhin werden die vorstehenden Aufgaben gelost durch eine Waschvorrich- 
tung, aufweisend 

10 - • einen Ersten Bereich, dem ein Waschgut zugefuhrt wird, 

einen Zweiten Bereich, in dem das Waschgut gewaschen wird, 
und 

einen Dritten Bereich, in dem das Waschgut aufgeschmolzen 
wird, sowie 

15 - einen Sfromungswiderstand, der zwischen dem Zweiten Be- 

reich und dem Dritten Bereich vorgesehen ist. 

In einer Ausfiihrungsform der erfmdungsgemaBen Waschvorrichtung ist es bevor- 
zugt, dass der Stromungswiderstand urn eine zentrale Langsachse des Zweiten 
20 Bereichs drehfest- vorgesehen ist. Es ist dariiber hinaus bevorzugt, dass der Stro- 
mungswiederstand ortsfest zwischen dem Zweiten Bereich und dem Dritten Be- 
reich vorgesehen ist. Besonders bevorzugt ist es, wenn der Stromungswiederstand 
ortsfest zwischen dem Zweiten Bereich und dem Dritten Bereich fest mit diesen 
Bereichen verbunden ist. 



25 



ErfindungsgemaB ist als Waschgut eine Kristallsuspension bevorzugt. Eine derar- 
tige Kristallsuspension besteht zum einen aus Kristallen und zum anderen aus 
einer flussigen Phase. Es ist bevorzugt, dass die Kristalle zumindest 50 Gew.-%, 
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vorzugsweise mindestens 75 Gew.-%, weiterhin bevorzugt mindestens 95 Gew.- 
% und besonders bevorzugt mindestens 99 Gew.-% sowie dariiber hinaus bevor- 
zugt mindestens 99,9 Gew.-% aus nur einem Zielprodukt bestehen. Grundsatzlich 
kann die erfindungsgemaBe Waschvorrichtung zur * Aufkonzentration und zur 

5 Fest/Flussig-Trennung eingesetzt werden. Hierbei kann das Zielprodukt einerseits 
die bei der Fest/Flussig-Trennung anfallende Flussigkeit oder anderseits ein bei 
der Aufkonzentration anfallender kristallisierbare Festestoff sein. Allgemein kon- 
nen Zielprodukte Lebensmittel, Monomere, Treibstoffe, Losemittel; oder zur 
Wasser der Abwasseraufarbeitung; oder Isomere, Diastereomere oder Enahtiome- 

10 • re sein.' . 

Als Lebensmittel sind Getranke bevorzugt. Als Monomere sind Acrylsaure, Me- 
thacrylsaure, Styrol, Methylmethacrylat, Butylacrylat, Benzoesaure, Bisphenol A, 
Caprolactam, Fettsauren, Monochloressigsaure, Methyldiisocyanat, Toluylendiso- 
15 cyanat, Naphthalin, Paraffin, p-, o- oder m-Dichlorbenzol, p-Xylol, Phthalid oder 
jeweils deren Derivate oder jeweils deren Salze bevorzugt. Als Treibstoffe sind 
Hydrazin oder Diesel bevorzugt. 

Monomere Zielprodukte sind vorzugsweise mindestens eine Doppelbindung auf- 
20 weisende organische Verbindungen mit zwei bis. 20 Kohlenstoffen oder Wasser. 
Als mindestens eine Doppelbindung aufweisende organische Verbindungen mit 
zwei bis 20 Kohlenstoffe sind Styrol, a-Methylstyrol, Acrylsaure, Methacrylsaure, 
Methylmethacrylat und Butylacrylat zu nennen, wobei Acrylsaure, Methacrylsau- 
re, Methylmethacrylat bevorzugt und Acrylsaure besonders bevorzugt sind. Fur 
25 den Fall, dass es sich bei der die Kristalle bildenden Zielprodukt urn Wasser han- 
delt, wifd besonders bevorzugt Wasser eingesetzt, dass bei organischen Synthesen 
als Losemittel anfallt und von den Haupt- und Nebenprodukten dieser organischen 
Synthesen abzutrennen ist. In diesem Zusammenhang kommen insbesondere Syn- 
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thesen von mindestens eine Doppelbindung aufweisende organische Verbindun- 
gen, vorzugsweise Acrylsaure, Methacrylsaure, Acrolein oder Methacrylat, zu 
nennen, wobei die Synthesen von Acrolein oder Acrylsaure besonders bevorzugt 
sind. 

5 

Wenn das Waschgut als Gemisch einer festen und einer flussigen Phase wie im 
Beispiel der Kristallsuspension vorliegt, ist es bevorzugt, dass die durch die Kris- 
talle gebildete feste Phase einen Anteil im Bereich von 10 bis 80 Gew.-%, bevor- 
zugt 15 bis 60 Gew.-% und daruber hinaus bevorzugt 20 bis 40 Gew.-%, jeweils' 

10 bezogen auf das gesamte Waschgut bzw, auf die gesamte Kristallsuspension, be- 
. sitzt Weiterhin weist das Waschgut eine flussige Phase auf. Im oberen Teil des 
Zweiten Bereichs weist diese flussige Phase vornehmlich eine aus den aufge- 
schmolzenen Kristallen stammende Waschfliissigkeit auf. Im untem Teil des 
Zweiten Bereichs, vorzugsweise im Bereich der Fest/Fliissig-Trennvorrichtung, 

15 iiberwiegt in der flussigen Phase die aus der Kristallbildung in einem Kristaller- 
zeuger stammende Mutterlauge, die uber die Fest/Fliissig-Trermvorrichtung abge- 
leitet werden kann. 

Weiterhin ist es bevorzugt, dass das Waschgut, vorzugsweise die Kristallsuspen- 
20 sion eine Viskositat von < 250 mPas, vorzugsweise < 100 mPas und besonders 
bevorzugt < 50 mPas, bestimmt nach DIN' 53019 ISO/ISO 3219. 

Wenn das. Waschgut als Kristallsuspension vorliegt, ist es bevorzugt, dass die 
Kristalle einen mittleren Durchmesser von hochstens 1500 |im, vorzugsweise im 
25 Bereich von 50 bis 1000 \im, weiterhin bevorzugt im Bereich von 75 bis 500 pm 
und daruber hinaus bevorzugt im Bereich von 100 bis 250 \xm aufweisen. Der 
mittlere Durchmesser wird anhand von 500 zufallig ausgewahlten Kristallen der 
Kristallsuspension bestimmt. Die Gro/ie eines Kristalls ist der Durchschnitt der 
groBten Lange eines Kristalls und der zu der groBten Lange rechwinkelig in deren 
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Mitte gemessene Durchmesser des einzelnen Kristalls. Zur Bestimmung von Lan- 
ge und Durchmesser wird Bildanalysesystem, bestehend aus einem Lichtmikro- 
skop mit einer angeschlossenen CCD-Kamera und einer PC-Auswerteeinheit ein- 
gesetzt, wobei ein PC-Programm der Firma Soft Imaging Systems (SIS, V3.1) 
5 eingesetzt wird. 

Weiterhin ist es bevorzugt, dass in der erfindungsgemafien Waschyorrichtung 
mindestens im Zweiten Bereich ein Druck im Bereich von 0,1 bis 30 bar, vor- 
zugsweise 0,5 bis 10 bar- und besonders bevorzugt 1,5 bis 7 bar erreicht werden 
10 kann. 
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So liegt beispielsweise bei einer Acrylsaure beinhaltenden Kristallsuspension die 
Konzentration der Acrylsaure in den Kristallen bei mindestens 90 Gew.-%, vor- 
zugsweise mindestens 95 Gew.-% und besonders bevorzug mindestens 98 Gew.- 
15 % sowie weiterhin bevorzugt bei mindestens 99 Gew.-%, jeweils bezogen auf die 
Kristalle. 

Besonders bevorzugt ist die Konzentration des aufgeschmolzenen Zielprodukts in 
der fliissigen Phase in dem Bereich des Stromungswiderstands im Vergleich zu 
20 von dem Stromungswiderstand entfernteren Bereichen des Zweiten Bereichs ho- 
lier. 

. Bei der Aufarbeitung von Abwassern aus der Acrylsaure- oder Acrolein-Synthese, . 
vorzugsweise aus der Acrolein-Synthese, bestehen die die Kristallsuspension bil- 
25 denden Wasserkristalle zumindest 90 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 99 
Gew.-% und besonders bevorzugt mindestens 99,9 Gew.-%, jeweils bezogen auf 
die Kristalle, aus Wasser. 
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In der erfindungsgemaBen Waschvorrichtuhg ist es bevorzugt, dass der erste Be- 
reich, dem ein Waschgut zugefiihrt wird,.als Offhung ausgebildet ist, an der sich 
vorzugsweise eine rohrenartige.Leitung anschlieBt mit der mindestens ein Wasch- 
gutfordermittel verbunden ist, dass vorzugsweise auBerhalb der Waschvorrichtung 
liegt. Vorteilhafterweise werden mehrerer Fordervorrichtungen fur das Waschgut 
redundant eingesetzt. Dieses empfiehlt sich insbesondere dann, wenn das Wasch- 
gut reaktive Verbindungen beinhaltet. Auf diese Weise kann der Betrieb .der er- 
findungsgemaBen Waschvorrichtung fortgesetzt werden, wenn eine der mehreren 
Fordervorrichtungen beispielsweise durch eine'ungewollte spontane Polymerisati- 
on dieser reaktiven Verbindungen, ausfallt. Die Reparatur der ausgefallenen For- 
dervorrichtung kann einfach und bequem erfolgen, da diese Fordervorrichtung 
sich auBerhalb der Waschvorrichtung befindet. 

Als Fordervorrichtungen fur die erfindungsgemaBe Waschvorrichtung kommen 
alle dem Fachmann geeigneten Fordervorrichtungen in Betracht. Insbesondere 
sind Fordervorrichtungen bevorzugt, die das Waschgut moglichst gering mecha- 
nischbelasten, hierbei ist insbesondere eine geringe Scherung des Waschguts vor- 
teilhaft. Zudem sollten die Fordereinrichtungen durch einen moglichst pulsatio- 
nannen Betrieb zu moglichst wenig Storungen des Kristallbetts ffihren. Vor die- 
sem Hintergrund sind die kontinuierlich arbeitenden Schneckenfdrderpumpen und 
Drehkolbenpumpen, Kreiselpumpen, vorzugsweise mit moglichst groBem -Spalt- 
abstand, vorzugsweise das mindestens 2-fache des mittleren Kristalldurchmessers, 
Oder Mehrkolbenmembranpumpen gegeniiber diskontinuierlich arbeitenden Hub- 
kolbenpumpen bevorzugt, wobei Schneckenfdrderpumpen besonders bevorzugt 
sind. 

Der Zweite Bereich der erfindungsgemaBen Waschvorrichtung, in dem das 
Waschgut gewaschen wird ist allgemein so ausgebildet und ausgestaltet, dass das 
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Waschgut sich in diesem Bereich moglichst frei von Inhomogenitaten mit mog- 
lichst laminarer Stromung bewegen kann. 

Es ist bevorzugt, dass sich beim Betrieb der ErfindungsgemaBen Waschvorrich- 
5 tung keine Aufbaufront in dem gesamten Zweiten Bereich befindet Die Aufbau- 
front bezeichnet somit den Ubergang von der Suspension zum Kristallbett und ist 
durch einen relativ abrupten Anstieg des Kristallgehalts in der Suspension ge- 
kennzeichnet Dariiber hinaus ist es bevorzugt, dass bei dem Betrieb der erfin- 
dungsgemaBen Waschvorrichtung die Aufbaufront sich in dem Ersten Bereich, 
10 vorzugsweise oberhalb der fordernden Teile der Fordervorrichtung, befindet. 

Weiterhin ist es bevorzugt, dass bei einem rohrenformig ausgestalteten Zweiten 
Bereich die Lange der Rohre urn hochstens das 10-fache, bevorzugt hochsten 5- 
fache und besonders bevorzugt hochsten 1 -fache grofler ist als der Querschnitt der 
15 in dem Zweiten Bereich eingesetzten Rohre. 

Der dritte Bereich der erfindungsgemaBen Waschvorrichtung, in dem das Wasch- 
gut aufgeschmolzen wird, ist vorzugsweise so ausgestaltet, dass sich keine Berei- 
che deutlicher Uberhitzung bilden, durch die ungewollte Reaktionen von im 

20 Waschgut enthaltenden reaktiven Verbindungen erfolgen konnen. Genauso wie 
der Zweite Bereich ist auch der Dritte Bereich der erfindungsgemaBen Vorrich- 
tung vorzugsweise rohrenformig ausgebildet Bei einer Ausfuhrungsform des 
Dritten Bereichs befinden sich Heizelemente an der Wand des Dritten Bereichs. 
GemaB einer anderen Ausfuhrungsform des Dritten Bereichs befinden sich Heiz- 

25 elemente innerhalb des Dritten- Bereichs. Ferner sind Kombinationen dieser bei- 
den Ausfuhrungsformen moglich. GemaB einer anderen Ausfuhrungsform der 
erfindungsgemaBen Waschkolonne befindet sich ein Aufschmelzewarmetauscher 
alleine oder zusatzlich auBerhalb des Dritten Bereichs. In diesem Fall wird die 
Erwarmung des Dritten Bereichs durch die Ruckfuhrung aufgeschmolzenen Ziel- 
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produkts erreicht Dieser aus dem Dritten Bereich ausgelagerte Aufschmelzewar- 
metauscher ist bei besonders empfindlichen Substanzen bevorzugt, wobei die O- 
berflachentemperatur der Warmeubertragungsflachen des Aufschmelzwarmetau- 
schers vorzugsweise maximal 5°C,- vorzugsweise maximal 3°C und besonders 
5 bevorzugt maximal 1 ,5°C liber dem Schmelzpunkt des Zielproduktes liegt. 

Der Stromungswiderstand ist so ausgebildet'und ausgestaltet, dass dieser zunachst 
die in* dem Waschgut bemhalteten festen Bestandteile, vorzugsweise die Kristalle 
einer Suspension,, verdichtet, otine dass diese den Grund der Verdichtung im 
10 Stromungswiderstand verstopfen. Damit ist'es nicht notwendig, einen beweglir. 
chen Schaber oder Kratzer einzusetzen, der die kompaktierten Feststoffe des 
Waschguts zum Eintritt in den Dritten Bereich vereinzeln muss. Diese Vereinze- 
lung erfogt erfindungsgemaB durch den Stromungswiderstand. 

15 GemaB einer Ausfuhrungsform der erfindungsgemafien Waschvorrichtung ist es 
bevorzugt, dass der Stromungswiderstand einen durch eine relative freie Quer- 
schnittsflache im Bereich von >0 bis <1 00 %, vorzugsweise im Bereich von 20 bis 
80 % und besonders bevorzugt im Bereich von 40 bis 60 % bezogen auf die Ge- 
samtflache des Stromungswiederstands, gekennzeichnet ist. 

20 

Weiterhin ist es bevorzugt, dass die Offiiungen einen Querschnitt inr Bereich von 
1 bis 50 mm, vorzugsweise' im Bereich von 5 bis 25 mm und besonders bevorzugt 
im Bereich von 1 0 bis 20 mm aufweisen. 

25 Es ist bevorzugt, dass in der erfindungsgemaBen Waschvorrichtung der Quer- 
schnitt der mindestens einen Offiiung variierbar ist. 

Weiterhin ist es bevorzugt, dass die Wandungen der Offiiungen mit einer Fliissig- 
keit zur Verbesserung der Durchleitbarkeit des Waschguts benetzbar sind. Der auf 
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den Wandungen der Offhung wird hierzu ein Film ausgebildet Dieser besteht 
vorzugsweise vornehmlich aus aufgeschmolzenem Zielprodukt, das uber eine in 
dem Stromungswiderstand vorgesehene Heizvorrichtung aufgeschmolzen wird. 

5 Diese MaBnahmen erlauben beispielsweise Druckschwankungen in dem Wasch- 
gut, insbesondere in dem Kristallbett, auszugleichen und dem Entstehen von Ver- 
stopfungen vorzubeugen. 

GemaB eirier Ausfuhrungsform sind diese Offhungen mit einer verstellbaren 
10 ' Blende ausgestattet GemaB einer anderen Ausfuhrungsform wird die Variierbar- 
keit des Querschnitts der Offhung dadurch bewerkstelligk in dem der Stromungs- 
widerstand aus einer Offhungen aufweisenden ersten Platte und einer weiteren 
drehbar zu der ersten Platte angeordneten, ebenfalls Offhungen aufweisenden 
zweiten Piatte besteht. 

15 

GemaB einer weiteren Ausfuhrungsform kann die mindestens eine Offhung des 
Stromungswiderstands durch Streben eines Gitters gebildet werden. Die Starke 
des Stromungswiderstands kann dadurch variiert werden, in dem mindestens zwei 
dieser Gitter beweglich zueinander angeordnet werden und durch gegeneinander 
20 Verschieben die in den Gittem ausgebildeten Offhungen mehr oder weniger stark 
durch Streben des jeweils anderen Gitters uberlagert werden. 

Weiterhin kann es in der erfindungsgemaBen Waschvorrichtung bevorzugt sein, 
dass die flussige Phase des Waschguts, beispielsweise aufgeschmolzene Kristalle, 
25 in einer das Waschgut bildenden Kristallsuspension aus der mindestens einen 
Bohrung des Stromungswiderstands austreten kann. Mit dieser MaBnahme kann 
dem Verstopfen der in dem Stromungswiderstand vorgesehenen Offhungen vor- 
gebeugt werden und die Trennleistung der Waschkoloime erhoht werden. Diese 
Bohrungen sind vorzugsweise kleiner als der mittlere Kristalldurchmesser. 
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Ferner ist es in einer Ausfuhrungsform der erfindungsgemaflen Waschvorrichtung 
bevorzugt, dass ein dem Zweiten Bereich zugewandter A-Querschnitt der Offhung 
urn 10 grofier ist, als der dem Dritten Bereich zugewandte B-Querschnitt. Vor- 
zugsweise sind die Ofmungen konisch ausgebildet Auch diese Mafinahme beugt 
der Verstopfung der Ofmungen und damit des Stromungswiderstandes vor. Au- 
Berdem erleichtert diese MaGnahme den Aufbau eines moglichst gleichmaBigen 
Kristallbetts. ffierbei ist es besonders bevorzugt, dass die dem Zweiten Bereich 
zugewandte Flache des Stromungswiderstands konyexe Vertiefungen aufweiset, 
von denen die Ofmungen ausgehen. 

Es ist weiterhin bevorzugt, dass die erfindungsgemafie Waschvorrichtung zwi- 
schen dem Ersten Bereich und dem Zweiten Bereich. eine Fest/Flussig- 
Trennvorrichtung, vorzugsweise ein Filter, mit einer Filtratableitung vorgesehen 
ist. Weiterhin ist es bevorzugt, dass die Konzentration des Zielprodukts in der 
Filtratableitung gleich, vorzugsweise geringer ist, als die Konzentration des Ziel- 
produkts in der Fliissigen Phase im Ersten Bereich. Zudem ist es bevorzugt, dass 
die Konzentration des Zielprodukts im Dritten Bereich grofier als im Zweiten Be- 
reich ist. 

Als geeignete Filter konnen diejenigen Filtermaterialien eingesetzt werden, die 
eine Porengrofle aufweisen, die kleiner ist als die mittlere TeilchengroBe der in 
dem Waschgut beinhalteten festen Bestandteile. Es ist bevorzugt, dass die mittlere 
PorengrdBe der Filtermaterialien im Bereich von 10 bis 1000 jxm, vorzugsweise 
im Bereich von 50 bis 800 um und besonders bevorzugt im Bereich von 100 bis ' 
500 pm liegen. 

Insofem ist es in der erfmdungsgemaBen Waschvorrichtung bevorzugt, dass der 
Filter in einer an den Zweiten Bereich sich anschliefienden Wandung ausgebildet 
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is, Zudem U es bevorzuft dass die Wandnng, in der der Filter, aosgebildet ist 
nut einem Winkel a im Bereioh von >0 und <90°, bevorzugt von 15 bis 60° und 
besonders bevorzngt von 10 bis 30° bezogen nf die durcb die SWmungsrichtung 
des die Wasobvomehtung duroteWSnrenden Wasohguts gebildeten Achse m der 
Waschvorriehtung angeordnet ist. 

■ zudem ist es bevor^gt dass zumindest der Zweite Bereich der erfindungsgemi- 
Ben Wasehvorrichtung , vorzugsweise der Filter, temperierbar rst. 

Weiterhin betrifR die Erfindung erne Reinigungsvorrichtung, auiweisend einen 
mit dem Ersten Bereich der vorstehend definierten Waschvorriohtong kristaffier- 
tend verbundenen Kristallerzeuger. Als Knstalteeuger kommen grundsiizhch 
alle dem Faehmann zur Erzeugung einer Kristallsuspension geeigneten Vomch- 
tang in Betracht. In diesem Zusammenhang werden beispielbaft Kuhlscher- 
benkristaller genannt. 

(tem einer bevorzugten Ausfibrungsform der erfindungsgemaBen Reinigungs- 
vorrichtung kann zwisohen dem Kristallerzeuger und der Waschvorriohtnng em 
Verweilzeitbehalter beispielsweise zur Reifung oder zur Homogenisierung der 
Kristallsuspension vorgesehen sein. 

GemaB einer anderexi Ausfuhrungsfoma der erfindungsgemaBen Reinigungsvor- 
• richtung sieht eine zumindest teilweise Ruckfuhrung der uber den Filter abge- 
trenhten Mutterlauge in die. Kristallsuspension vor. Dieses kann vor oder nach, 
s vorzugsweise nach der Fordervorrichtung und besonders bevorzugt zwisohen For- 
dervorrichtung und Fest/Flussig-Trennung erfolgen. 
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GemaB einer weiteren Ausfuhrungsform der erfmdungsgemaBen Reinigungsvor- 
richtung weist diese eine zumindest teilweise Riickfuhrung des im Dritten Bereich 
aufgeschmolzenen Reinprodukts in den Dritte Bereich vor. 

5 Zudem weist eine andere Ausfuhrungsform der erfmdungsgemaBen Reinigungs- 
vorrichtung eine zumindest teilweise Ruckfiihrung des in dem Dritten Bereich 
aufgeschmolzenen Reinprodukts in den Stromungswiderstand vor. 

Femer weist eine weitere Ausfuhrungsform der erfmdungsgemaBen Reinigungs- 
10 vorrichtung eine zumindest teilweise Ruckfiihrung des in dem Dritten Bereich 
aufgeschmolzenen Reinprodukts in den Dritten Bereich auf, wobei eine Verwirbe- 
lung der in dem Dritten Bereich vorhandenen Kristalle erzeugt wird. 

Die in der Reinigungsvorrichtung vorgesehenen Hauptstrdme, Ruckfuhrungen 
15 sowie die Variierung der Offhungen des Stromungswidersands lassen sich anhand 
mittels eines, vorzugsweise einstiickigen, Multithermofuhlers oder Multiwider- 
standsthermometer an mindestens einer Stelle gewonnener Daten steuern. Vor- 
zugsweise ist der Multithermofuhler im zentralen Bereich des, vorzugsweise rota- 
tionssymetrischen, Kristallbetts angeordnet. Diese Steuerung dient dem Zweck 
20 einen moglichst gleichmaBigen Waschgutfluss und eine moglichst hohe Trennleis- 
tung zu erzielen. Dieses erfolgt insbesondere durch die uber die Tempraturmes- 
sung gesteuerten Hauptstrome und Riickfuhrungen, uber die die Position der 
Waschfront festgelegt werden kann. Einzelheiten hierzu ergeben sich aus DE 100 
39 025 Al, DE 100 36 880 Al und aus DE 100 36 881, deren Inhalt somit einen 
25 • Teil dieser Offenbarung bildet. Die durch mehrere Messsonden hervorgerufenen 
Inhomogenitaten des Kristallbetts werden hierdurch bei Gewahrleistung der Steu- 
erung der Position der Waschfront vermieden. 
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Ferner ist es erfindungsgemafl bevorzugt, dass mindestens zwei erfindungsgema- 
Be Reinigungsvorrichtungen in Serie oder parallel zu einander verschaltet sein 
konnen. Die Art der Verschaltung und die Zahl der in einer Verschaltung verwen- 
deten Reinigungsvorrichtungen oder Waschvorrichtungen richtet sich nach den 
5 Reinheitsanforderungen und dem Aufreinigungspotential des Zielprodukts. 

Dariiber hinaus betrifft die vorliegende Erfindung eine Synthesevorrichtung, auf- 
weisend einen Syntheseeinrichtung, vorzugsweise einen Reaktor, und eine zuvor 
definierte Reinigungsvorrichtung. Im Zusammenhang mit der Synthese von Ac- 
10 rylsaure und Methacrylsaure und den bevorzugten Kombinationen von Kristaller- 
zeugem und Waschvorrichtungen wird auf die Ausfuhrungen in WO 02/055469 
verwiesen, die somit einen Teil der Offenbarung dieser Schrift bildet. 

Ferner betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Aufreinigung von einem Wasch- 
15 gut, wobei das Waschgut iiber den Ersten Bereich einer zuvor definierten Wasch- 
vorrichtung zugefiihrt wird. 

In einer bevorzugten' Ausfuhrungsform der des erfindungsgemaSen Verfahrens 
beinhaltet das Waschgut mindestens 20 Gew.-%, bevorzugt- mindestens 50 Gew.- 
20 % und besonders bevorzugt mindestens 85 Gew.-% des Zielproduktes, vorzugs- 
weise Acrylsaure. 

Zudem betrifft die Effindung die Verwendung des nach einem erfindungsgema- 
Ben Verfahrens erhaltliche Zielprodukt bei der Herstellung von Lebensmitteln, 
25 Polymeren, Treibstoffen, Schmiermitteln, Reinigungsmitteln, Farbstoffen oder 
Arzneimitteln. 
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SchlieBlich betrifft die Erfindung die Verwendung einer erfindungsgemaBen 
Waschvorrichtung oder einer erfindungsgemaBen Reinigungsvorrichtung zur Auf- 
reinigung von Zielprodukten wie Lebensmittel, Monomere, Treibstoffe, Losemit- 
tel; oder zur Abwasseraufarbeitung; oder zur Isomerentrennung. 

Als Lebensmittel sind Getranke bevorzugt. Als Monomere sind Acrylsaure, Me- 
thacrylsaure, Styrol, Methylmethacrylat, Butylacrylat, Benzoesaure, Bisphenol A, 
Caprolactam, Fettsauren, Monochloressigsaure, Methyldiisocyanat, Toluylendisd- 
cyanat, Naphthalin, Paraffin, p-, o- oder m-Dichlorbenzol, p-Xylol, Phthalid oder 
jeweils deren Derivate oder jeweils deren Salze bevorzugt. Als Treibstoffe sind 
Hydrazin oder Diesel bevorzugt. 

Nachfolgend wird die Erfindung anhand nicht limitierender Figuren naher erlau- 
tert: 

KURZBESCHREIBUNG PER FlGURENt 

Figur 1 zeigt den Querschnitt durch eine schematische Darstellung einer erfin- 
dungsgemaBen Waschvorrichtung. 

Figur 2 zeigt den schematischen Aufbau einer erfindungsgemaBen Reinigungsvor- 
richtung. 

Figur 3 zeigt eine schematische Querschnittsdarsfellung eines als Prallplatte aus- 
gebildeten erfindungsgemaBen Stromungswiderstands. 
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Figur 4 zeigt eine schematische Darstellung eines.Gitters als erfindungsgemafien 
Stromungswiderstand in Form eines Querschnitts und einer teilweisen Aufsicht 

Figur 5 zeigt eine schematische Zeichnung einer Prallplatte mit verstellbaren 6ff- 
5 nungsquerschnitten als erfindungsgemaBen Stromungswiderstand als Querschnitt 
und einer teilweisen Aufsicht. 

Fig. 6 zeigt einen Stromungswiderstand 6 in Aufsicht. 

10 Fig. 7 zeigt eine schematische Zeichnung des Prallplattequerschnitt entlang-. der. 
Achse I/T def Darstellung in Fig. 6. 

Figur 1 zeigt eine Waschvorrichtung bestehend aus einem Ersten Bereich 1, einem 
Zweiten Bereich 2 und einem Dritten Bereich 3. Zwischen dem das Waschgut 4 
15 beinhaltenden Zweiten Bereich 2 und dem Dritten Bereich 3 ist ein Stromungswi- 
derstand 6 fest vorgesehen. Dieser Stromungswiderstand ist als Prallplatte mit 

Offiiungen 10 ausgestaltet Weiterhin weist der Stromungswiderstand Produkt- 
i « 

stroinruckfiihrungen 26 auf, mit denen das aufgeschmolzene Zielprodukt in den 
Stromungswiderstand 6 eingeleitet wird und aus den Offhungen 10 austreten 

20 kann. Weiterhin weist der Stromungswiderstand eine Bohrung 31 zur Aufhahme 
eines Multithermofuhlers 29 mit verschiedenen Messstellen 30 auf. Der Zweite 
Bereich 2 bildet eine Waschkolonne 53 aus. Die Waschkolonne 53 ist vorzugs- 
weise als rotationssymmetrische Rohre ausgestaltet, die genauso wie der Zweite 
Bereich 2 durch eine zentrale Langsachse 5 des Zweiten Bereichs 2 durchlaufen 

25 wird. Die Wandungen der Waschkolonne 53 weisen eine moglichst glatte Ober- 
flache auf. Die Waschkolonne 53 beinhaltet das Kristallbett 32, das die Waschko- 
lonne 53 in Richtung des geraden Pfeils durchstromt. Entgegen der Stromungs- 
richtung des Kristallbetts 32 wird dieses durch eine Waschfliissigkeit 33 entspre- 
chend der Richtung des geschlangelten Pfeils durchstromt. Zwischen dem Ersten 
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Bereich 1 und dem Zweiten Bereich 2 ist ein Filter 7 angeordnet, der uber eine 
Filterableitung 8 verfiigt. Eine Wandung 9 des Filters 8 schlieflt sich an die Wan- 
dung der Waschkolonne 53 an. Die dem Waschgut 4 zugewandte Wandung des 
Filters 7 ist als konisches Lochblech mit Sieb ausgestaltet, wobei die Wandung 

5 des Filters 7 in einem Winkel a von >0 bis. <90° zu der zentralen Langsachse des 
Zweiten Bereichs 5 angeordnet ist. Somit ist die Waschkolonne 53 an einem Ende 
durch den Stromungswidef stand 6 und an dem anderen Ende bis auf die fur den 
Ersten Bereich bleibende Offcung fur eine Waschgutzufuhrung 52 durch den Fil- 
ter 7 abgeschlossen. Der Erste Bereich 1 weist die als Rohr ausgebildete Wasch- 

10 gutzufuhrung 52, in der der Multithermofuhler 2£ durch ein Dreibein 28 fixiert ist 
Dfcr dritte Bereich 3 weist eine Aufschmelzvorrichtung 54 auf, in der eine Pro- 
duktkreislaufruckfuhrungs-Schmelze einmiindet und eine Produktkreislaufruck- 
fuhrungs-Suspension abgeht. 



15 In Figur 2 wird ein in einem Reaktor mit einer ggf. zwischengeschalteten 
Quenchvorrichtung erzeugter Feed uber eine Feed-Zuleitung 55 einem Kristaller- 
zeuger 13 zugefiihrt, in dem das Waschgut als Kristallsuspension erzeugt wird. 
Uber einen Kristalliiberlauf 48 wird die Kristallsxxspension in einen Verweilzeit- 
behalter 49 iiberfuhrt und iiber einen Verweilzeitbehalteriiberlauf 50 einer For- 

20 dereinrichtung 51 fur Waschgut/Suspension zugeleitet. Uber eine Waschgutzufuh- 
rung 52 gelangt die Kristallsuspension entlang des Filters 7 in die Waschkolonne 
53 und uber den Stromungswiderstand 6 in die Aufschmelzvorrichtung 54 an die 
sich die Produktkreislaufruckfuhrung-Sxispension 15 anschlieBt, die in einen 
Warmetauscher 17 miindet und iiber eine Produktkreislau§)umpe 18 eine Ruck- 

25 fuhrang iiber die Produktkreislaufnickfuhrung-Schmelze 19 in die Aufschmelz- 
vorrichtung 54 oder iiber die Produktstromruckfuhrung 26 in den Stromungswi- 
derstand 6 erfolgt. Die Menge des zuruckgefiihrten Zielproduktes wird iiber ein* 
den Produktauslass regelndes Druckventil 20 bestimmt. Das Druckventil 20 wird 
iiber das Multithermoelement 30 mittels Mehrpunktregelung angesteuert, um 
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durch Variation der Menge des zuruckgehaltenen und damit zuriickgefuhrten 
Zielprodukts die Hohe der Waschfront in der Waschkolonne zu regeln. Das aufge- 
reinigte Zielprodukt verlasst die Reinigungsvorrichtung uber einen Reinproduk- 
tauslass 21. An den Reinproduktauslass 21 kann sich eine erneute Reinigungsvor- 

5 richtung anschlieBen, wobei das den Reinproduktauslass 21 verlassende Reinpro- 
dukt zunachst wieder in einen weiteren Kristallerzeuger, an den sich die weiteren 
Bestandteile der in Figur 2 dargestellten Reinigungsvorrichtung anschlieBen. oder 
zumindest teilweise in den urspriinglichen Kristallerzeuger 13 zuruckgefiihrt .wer- 
den, oder beides. Ein Teil des Filtrats 22 kann uber eine erste Filtratriickfuhrung 

10 23, betrieben uber eine Filtratriickfuhrpumpe 24 durch eine zweite Filtratruckfuh- ' 
rung 25 dem Waschgut durch Zuleitung in den Verweilzeitbehalteriiberlauf 50 
zugefuhrt werden. Beziiglich bevorzugter Verschaltungen von mehreren erfin- 
dungsgemaBen Reinigungsvorrichtungen wird auf die WO 02/055469 Bezug ge- 
noxnmen, die somit einen Teil der Offenbarung dieser Schrift bildet. Zudem kann 

15 zumindest ein Teil des Filtrats 22 gemaB der rait gestrichelter Linie gekennzeich- 
neten Leitung der Durckseite der Fordereinrichtung 51 zugefuhrt werden. Weiter- 
hin kann vor dem Produktkreislaufwarmetauscher 17 iiber einen Miibitordosierer 
58 diirch eine Inhibitorzufuhrung 16 zugefuhrter Inhibitor dem Zielprodukt zuge- 
fuhrt werden. Dieses empfiehlt sich stets dann, wenn das Zielprodukt bereits so 

20 rein ist, dass es auf Grund seiner Reaktivitat zu unerwiinschten und spontanen 
Reaktionen neigt. Weiterhin kann das Aufschmelzen der das Zielprodukt beinhal- 
tenden Kiistalle durch Bewegen einer Zielprodukt beinhaltenden Schmelze in 
dem durch die Bezugziffern 15, 17, 1 8 und 19 gebildeten Kreislauf erfolgen. 

25 Figur 3 zeigt einen als Prallplatte ausgebildeten Stromungswiderstand 6. Diese 
Prallplatte weist in der Darstellungsebene zwei.Offhungen 10 auf, wobei in dem 
Zweiten Bereich 2 zugewandter A-Querschnitt 11 dieser Offiiungen 10" groBer ist 
als ein dem Dritten Bereich 3 zugewandter B-Querschnitt 12. Ausgehend von dem 
Zweiten Bereich 2 betrachtet, besitzt die Offhung 10 zunachst eine konische Boh- 
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rung 57 mit dem A-Querschnitt 1 1 an dem einem Ende und dem B-Querschnitt 12 
an dem anderen Ende. An den B-Querschnitt 12 der konischen Bohrung 57 
schlieBt sich eine Parallelbohrung 56 mit dem B-Querschnitt 12 an. Die Kristalle 
59 des Kristallbetts 32 bewegen sich entlang der Richtung der geraden Pfeile 
durch die Offhungen 10. Entgegengesetzt dazu flieBt die Waschflussigkeit 33 in 
der Richtung der geschlangelten Pfeile. Der. als Prallplatte 6 ausgebildete Stro- 
mungswiderstand weist zu dessen Beheizung. einen Temperiermediumeintritt 34 
und ein Temperiermediumaustritt 35 auf. Weiterhin gelangen iiber die Produkt- 
stromruckfuhrung 26 Produkte in die Offhungen 10 und auf die dem Zweiten Be- 
reich 2 zUgewandten Seite des als Prallplatte ausgebildeten Sttomungswiderstands 
6. Durch die Bohrung 31 wird die xiber die Produktslxomruckfuhrung 21 in den 
Stromungswiderstand 6 riickgefuhrte Zielprodukt enthaltenden Schmelze zxim 
Waschen der Kristalle 59 diesen zugefuhrt. AuBerdem kann durch die Bohrung 3 1 
das Multithermoelement 30 gefuhrt werden. 

Figur 4 zeigt einen als Gitter ausgebildeten Stromungswiderstand 6, wobei die 
Of&ungen 10 durch die Streben 36 gebildet werden. Uber eine Beheizeinrichtung 
38 ist das Gitter 37 beheizbar. Beziiglich der weiteren Bezugszeichen wird auf die 
Ausfuhrungen zu den vorhergehenden Figuren verwiesen. 

Figur 5 .zeigt einen Stromungswiderstand 6 mit in ihrem Querschnitt variierbaren 
Offhungen 10, aufweisend eirie feste untere Lochplatte 39 und eine gegenuber der 
unteren Lochplatte 39 drehbewegliche Lochplatte 42, die iiber einen Ringmagnet 
44 mit einer Antriebsspule 45 um eine Multithermofuhlerfiihrung 46 bewegbar ist, 
Beziiglich der weiteren Bezugszeichen wird auf die Ausfuhrungen zu den vorher- 
gehenden Figuren verwiesen. 

Fig. 6 zeigt einen Stromungswiderstand 6 in Aufsicht. Dieser Stromungswider- 
stand 6 weist mehrere Bohrungen 10 auf, die jeweils eine konvex ausgestaltete 



- 23/36 - 



Degussa AG 

Stockhausen GmbH & Co. KG 



13. September 2002 
D80896 HZ/fb 



konische Bohrung 57 besitzt. Weiterhin weist dieser Ausschnitt des Stromungs- 
widerstands 6 eine Bohrung 31 auf. 

Fig. 7 zeigt einen Querschnitt entlang der Achse VT des in Fig. 6 abgebildeten 
5 Ausschnitts eines Stromungswiderstandes 6. Dieser Stromungswiderstand 6 weist 
Ofmungen 10 und 31 auf. Die Ofimung 10 wird aus einer konvexen Bohrung 60 
und einer Parallelbohrung 56 gebildet, die im wesentlicheri rechtwinklig zu der 
Oberflache des Ausschnitts des Stromungswiderstands 6 ausgebildet sind. 



10 

Weiterhin wird die Erfindung nachfolgend durch nicht limitierende Beispiele na- 
her erlautert. 



15 BEISPIELE 

Beisp'iel 1 fWasseraufreinigung) 

In einer Vorrichtung nach Fig. 2 mit einem 100-Liter-Kuhlscheibenkristaller der 
20 Firma GMF-Gouda B.V. als Kristallerzeuger 13 wurde eine 10 Gew.-%-ige Es- 
sigsaure-Wasser-Mischung. in den Kristaller vorgelegt. Kristallisationswarme 
wurde iiber die Kuhlflachen des Kuhlscheibenkristallers abgefuhrt. Die Gleich- 
gewichtstemperatur der eingesetzten Mischung betrug 3,5°C. Die bei der Kristalli- 
sation erzeugte Suspension (Suspensionsdichte ca. 30 Gew.-% entsprechend einer 
25 Kristallisationstemperatur von minus 3,5°C) wurde iiber den Verweilzeitbehalter 
49 einer Waschvorrichtung gemafi Fig. 1 (Innendurchmesser 82 mm, Lange 550 
mm) beinhalten einen konischen Filter 7 (Filtermaterial 1.4571 mit 250 um Ma- 
schenweite, unterer Durchmesser 27,7 mm, oberer Durchmesser 80,5 mm und 
einem Stromungswiderstand nach Fig- 3 (Hohe 60 mm mit 9 Durchgangsbohrun- 



- 24/36 - 




Degussa AG 

Stockhausen GmbH & Co. KG 



13. September 2002 
D80896 HZ/fb 



gen a 14 mm) kontimrierlich mit einer Exenterschneckehpumpe (150 Liter/Stunde 
max. Forderleistung) der Firma Netzsch GmbH zugefuhrt. 

Zur Erzeugung der Gegenstromwasche wurde uber den reinen Produktauslafi 21 
5 ca. 20 Gew.-% des Gesamtvolumentstroms abgenommen, so dass ein Teil der 
Kristalle des nach oben wandernden Kristallbetts nach dem Aufschmelzen wieder 
durch das Kristallbett herabstromte. Auf diese Weise konnte am Kopf der Wasch- 
. kolonne die Konzentration der Essigsaure auf 2,8 Gew.-% reduziert werden. 

10 Beispiel 2 

In einer Vorrichtung nach Fig. 2 mit einem 100-Liter-Kiihlscheibenkristaller 
(GMF-Gouda B.V.) wurde ein Acrylsaure-Gemisch der in Tabelle 1 aufgefuhrten 
Zusammensetzung vorgelegt: 



15 
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Tabelle 1 



10 



Name 1 




"Wasser 1 
[Essigsaure 1 


% 
% 




% 


|Benzaldehy4 


% 


(Acrolein 




1 Propionsaure 





[Feed 

[8^0" 
[0^52 
|0£06~ 



0,007 



[protoanemomn. % 



i Acrylsaure 



1% 



MEHQ 





% 


pz 


"%~~ 


D-Acrylsaure 




|MSA~ 


% 


jSonstige 


% 


MEHQ 

HQ 

PZ 

D-Acrylsaure 
MSA 



1 0,006 
[91^25 
|0£16~ 

^036 



0,227 



10,030 



15 



[0,059 

-^^^ydrochinon 

Hydrochinon 
phenothiazin 
Dimere Acrylsaure 
Maleinsaureanhydnd 



^ iiber die Kuhlflachen des Kbhlscheibentaislal- 
Me Kristaffisationswta* wuxde betnJg 

5 . c Di e bei der Kristaffisabon erceugie Suspens.cn <SP 

5 el- % e^ecbend - «— ^1^—- S2 mm, 
VerweilzeUbebator de t WascbWonne ,. 4571 ml ,250 

^ Mascbemveite, unterer Durcbmesser 27,7 mm, 
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^ W »0 <* m « Exeate.ctaeo^pe (300 U- 

.er/Stade max. Fordarleistung) de, Ftana Netecb GmbH zugefUhtt. 

Zur Er^gung der Gegens— be wurde der Retaprod^uslaB 2. voUs**- 

t Kiistallbetts nacb deni Aufscbmelzen wieder dwdh das U« herab- 

l te . Au f *. We iS6 warde nacb ,4 S^nden a, Kopf *, W-« 
einerdneAcryls^miteinerZusanunenset^g-bTabenaZabane., 
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Tabelle 2 




MEHQ 
HQ 
PZ 

D-Acrylsaure 

MSA 

n.b. 



Methyl-ethyl-bydrochinon 



Hydrocbinon 
Phenothiazin 
Dimere Acrylsaure 
Maleinsavireanhydrid 
unterbalb der Messgrenze 



• , erfindunssgemalJe Waschvorricbtung zur Aufreinigung 

auf. 
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Tabelle3 



Name 


I 


?i1trat 1 

n i I 


Wasser 






Essigsaure { 


» < 


1 06 


Furfural 




U,UU/ 


Benzaldehyd 


% 


A ApQ 


"propionsaure 


% 






Protoanemomn 




A AH? 1 


Acrylsaure 


% 




MEHQ 


% 


0,018 J 
0,022 1 


HQ 


T% 






PZ 


% 


0,042 J 


D-Acrylsaure 


% 


0,342 ~J 


MSA 


% 




Sonstige 




"0^53 J 


MEHQ 

HQ 

PZ 

D-Acrylsaure 
MSA 




Methyl-etoyi-nyaxuui^xx 

Hydrochinon 
Phenothiazin 
Dimere Acrylsaure 
Maleinsaureanhydrid 



10 



15 



^ wurden mittels Gaschrpmatografie bestirnrnt. Was- 
Die Konzentcationsangaben Wen™ 

serkonzentrationen wurden nach ASTM D 
ne n nach ASTMD 3125 bestirnrnt. 

• 1, uvl AufreiniKung durch eine im erfindungsgema- 
Das Beispiel 2.zeigt eine erhebhche Aufremigung 

• • (( . ^-Wuneseema&e Vorrichtung. Der Vergieicn u 

reinigungen abgereichert werdenkonnten. 
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Patent anspruche 

1 . Waschvorrichtung, aiifweisend 

einen Ersten Bereich (1), dem ein Waschgut (4) zugefuhrt wird, 
einen Zweiten Bereich (2), in dem das Waschgut (4) gewa- 
schen wird, und 

einen Dritten Bereich (3), in deni das Waschgut (4) aufge- 
schmolzen wird, sowie 

einen Stromungswiderstand (6), der zwischen dem Zweiten Be- 
reich (2) und dem Dritten Bereich (3) vorgesehen ist. 

2. Waschvorrichtung nach Anspruch 1, wobei der Stromungswiderstand 
urn eine zentrale Langsachse (5) des Zweiten Bereichs (2) drehfest 
vorgesehen ist. 

3. Waschvorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, wobei zwischen dem Ers- 
ten Bereich (1) und dem Zweiten Bereich (2) eine Fest/Flussig- 
Trennvorrichtung, vorzugsweise ein Filter (7), mit einer Filtratablei- 
tung (8) vorgesehen ist. 

4. Waschvorrichtung nach Anspruch 3, wobei die Fest/Fhissig- 
Trennvorrichtung als ein Filter (7) in einer an dem Zweiten Bereich (2) 
anschlieUenden Wandung (9) ausgebildet ist. 
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5. 



6. 



Wascbvorriebtong nach Ansprucb 4, wobei der die Wanduag (9) «ft 
etaem Wmkel a im Bereioh von >0 und <90°, bezogen «f die zentraie 
LSngsachse (5) angeordnet ist. 

Wascbvorriebrung naoh einem der vorbergebenden Anspreche^wobei 
ia SWnrungswideratand (6) mindestens eine Offnnng (10) aufwe,st 



10 



15 



20 



Waschvc—g nacn eine. der vornergenenden 
der S^gswiderstand (6) dor* eine relauve fa. Quersc — - 
' ' c.ei.Bereichvon^bis^OOOAbezogenaufdieGesaxntflacnedes 

Stromungswiederstands, gekennzeichnet ist. 

^7 wnhei die freie Querschnittsfla- 
Waschvorrichtung nach Anspruch 7, wobei me rr v 

che variierbar ist. 

, Wascnvorricbiong nach einem - Ansprucbe 7 Oder 8, wobei ein dena 
^B—. -S— A-Queraebnitt a.) ^ 
^oBer ia«. * ein denr Britten Bereicb (3) zogewandte B-Qu— 

(12). 

10 Reinigimgsvorrichttmg, attfweisend 

dnen mit aem Ersten Bereich (1) der in einena der v„ re «enende„ An- 
^che definietten Waacbvorridrtong — itend verbundenen 
Kristallerzeuger (13). 



25 
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11. 



12. 



10 



15 



20 



aetaigung.vorrich.ung nach Anspruch 10, wobei zwiscnen *- 
«er (13, und der Waschvorrichtung ehr VerwedzeUbehaUer 

(49) vorgesehen ist. 

S^esevorrichbang, augend eine Svndreseeinrichtung (1* und 
' -» nach Anspruch 10 oder .1 defruerie Re^gungsvornch, 



13. 



tung. 



Verfahren „ Aufteinigung von einenr Waschgut, wobea d* W-* 
^ dher den Ersten Bereich (1) einer in einem der Anspnrche W 
TeSnierten Waschvorrichumg zugefunri und ein Zielprodukt crimen 



wird. 



25 



•u n wnhei das Waschgut mmdestens 20 
4. Verfahren nach Anspruch 13, wobei 

G ew.-% des Zielproduktes beinhaltet. 

15 verwendung des nach einem Verfehren nach Anspruch 13 oder 14 er- 
Liche Zielprodutt be! der Herstellung von UbensmiUeln, Polyme- 
^ TreihsroL, Sctanierrnineln, Renngong— Farhstoffen oder 
Arzneimitteln. 

16 Verwendung einer Waschvorrichtang nach einem der Anspriuche 1 hta 
, od er einer Reirdgungs—ng nach Anspruch 10 Oder U 
Auft einigung von ZielproduKen W ie Ubensmittel, 
stoffe, Mtt Oder zur Abwasseraofcrbeibang; oder „ Isome- 

rentrenniing. 
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10 



15 



1 



20 



5 



Erster Bereich 
2 - Zweiter Bereich 

3 Dritter Bereich 

4 Waschgut 
. ZentraleLangsachsedesZweitenBereichs- 

6 Stromungswiderstand 

7 Filter 

g Filterableitung 

9 Wandung 

10 Offhung 

11 A-Querschnitt 

12 B-Querschnitt 

13 Kristallerzeuger 

14 Syntheseeinrichtung 

15 ProduktJaeislaufruckahrung-Suspension 

16 Inhibitorzufuhrung 

17 Produktkreislaufwarmetauscher 

18 produktkreislaufpurape 

19 Produktkreislaufnickf^rung-Schmelze 

20 Druckregelventil-Produktauslass 
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15 



20 



21 Reinproduktauslass 

22 Filtrat 

23 ErsteFiltratriickfuhrung 

24 Filtratriickfuhrungspumpe 

25 ZweiteFiltratriickfuhrung 

26 Produktstromriickfuhrung 

27 Kordsche Lochblech mit Sieb 

28 Dreibein 

29 Multithermofuhler 

30 ^Wth.nnoelementoderMul.iwito— er 

31 Bohrung 

32 Kristallbett 

33 Waschfliissigkeit 

34 Temperiermedhimeintritt 

35 Temperiermediumaiistritt 

36 Streben 

37 GittertmtunterscbiedlicherMaschenweite 

38 Bebeizeinrichtung 

39 UntereLochplatte 

40 Offaungen untereLochplatte 

41 AnfasungderOfrrwng 

42 Obere Locbplatte 

43 Offhungen obere Lochplatte 
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44 
45 

46 
47 

5 48 
49 
50 
51 " 
52 

10 53 
54 
55 
56 
57 

15 58 
59 
60 



Ringmagnet 
Antriebsspule 
Multithermpfuhlerfuhrung 
Freie Querschnittsflachen 
Kristedleriiberlauf 
: Verweilzeitbehalter 
Verweilzeitbehalteriiberlauf 
Fordereinrichtung fur Waschgut/Suspension 
Waschgutzufuhnmg 
Waschkolonne 
Aufschmelzvorrichtung 
Feed-Leitung 
Parallelbbhrung 
Konische Bohrung 
Inhibitordosierer 
Kristalle 

konvexe Bohrung 
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ZUSAMMENFASSUNG 

Die vorliegendeErfiBdungbe.nme^WaschvoMohtung, augend 

einenEtsteaBereiehd), dem em Waschgu. (4) zugeffihrt wird, 
etoen Zweiten Beretoh (2), to dem das Wasehgut (4) gewaschen 
wird, und 

. etoenDnt.enBereichC^todemdaaWaachgu.Cflaufgesctano!- 

zen wird, sowie 

e.enStromun^^ 
(2) und dem Dritjen. Bereich (3) vorgesehen itt, 

• fctnna eine Synthesevorrichtung, ein Verfahren zur Aufrei- 

nigungvonanem Waschguts _ ^ ch die Verwendmg 

einer Reinigungsvornchtung zur Aufreinigung 
des dutch die Aufreinigung erhaltenen Zielprodukts. 
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